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DESCRIPCION 

Metodo e instalacion para la purificacion de aceites usados. 

La presente invencion se refiere a un procedimiento y una instalacion para la purificacion de los aceites 
usados, es decir, un tratamiento que tiene por objeto produdr al menos una base de aceite utilizable de 
nuevo. 

Estos aceites son en particular aceites minerales de hidrocarburos, generalmente de origan petrolffero, 
que contienen la mayor parte de las veces aditivos diversos tales como agentes contra la herrumbre, an- 
tioxidantes, emulsionantes, aditivos de viscosidad, etc., aceites que despues de un uso mas o menos largo 
en un motor de combustion interna, como agentes de lubricacion, ban visto modificarse sus propiedades 
de foraia desventajosa y se ban transformado en productos tales como residuos carbonosos, productos 
oxidados, agua, hidrocarburos no quemados, lo que ha conducido a vaciarlos. 

Los aceites usados contienen multiples elementos contaminantes puesto que practicamente todos los 
grupos de la clasificacion periodica pueden estar representados, como lo demuestra el ejemplo mas ade- 
lante. 

Ademas de la variedad de los elementos presentes y la diversidad de sus contenidos en el aceite, es 
preciso tener en cuenta, para apreciar la dificultad del problema que se ha de resolver, que cada aceite 
tiene una procedencia particular y por tanto esta contaminado diferentemente. 

Por ello hay que tratar grandes cantidades de mezclas complejas de aceites. 

La patente francesa FR 2,301.592 propone un procedimiento de tratamiento de estos aceites que 
comprende las etapas esenciales siguientes: 

1) Extraccion del aceite usado mediante un hidrocarburo parafinico que contiene de 3 a 6 atomos 
de carbono o una mezcla de varios de estos hidrocarburos, seguida de la separacion de las fases 
de extract© y de refinado: a continuacion se elimina del extracto, por ejemplo por separacion, el 
hidrocarburo ligero que habi'a servido para la extraccion. 

Esta extraccion va ventajosamente precedida de un tratamiento por calentamiento que consiste en 
ehmmar del aceite las fracciones Hgeras que contenfa, por ejemplo agua y gasolina, por calentamiento 
a una temperatura de destilacion inferior a 200°C, por ejemplo 120 a 150°C. Otros pre-tratamientos 
conoddos son la decantaci6n, la filtration, la centrifugacion y la neutralizacion. 

2) Destilacion del extracto del que previamente se ha eliminado el hidrocarburo Hgero de extraccion, 
a fin de separar al menos una fraccion de aceite lubricante destilado de un residuo de aceite lubricante 
no destilado. 

3) Hidrogenacion de la fraccion destilada. 

4) Tratamiento del residuo de destilacion de la etapa (2) mediante un adsorbente, por ejemplo la 
alumina, la bauxita, la sflice, una arcilla, ima tierra activada o una sflice alumina. 

Desgraciadamente se ha podido comprobar que el tratamiento del residuo por im adsorbente se tra- 
duce en una perdida de aceite, y por tanto una disminucion del rendimiento del procedimiento. Ademas, 
la eliminacion de estas cantidades importantes de adsorbente contaminado (por incineradon la mayor 
parte de las veces) plantea problemas de medio ambiente. 

Otro procedimiento de regeneracion de los aceites usados utiliza un tratamiento por el acido sulfurico 
de las partes obtenidas durante la clarificacion con disolvente o la destilacion en vacio. Estas partes, de 
las que se ban eliminado los lodos addos, se tratan a continuacion sobre adsorbente. 

En los dos procedimientos descritos se producen residuos (lodos acidos, adsorbentes) cuya eliminacion 
necesita tener en cuenta las limitaciones ecologicas relacionadas con la protecdon dd medio ambiente. 
Esta ehminacion, aJmacenamiento y tratamiento es por tanto costosa e incrementa los costes de los pro- 
cedimientos actuales. 

Ademas, estos tratamientos por adsorbentes y addos corren el riesgo de estar prohibidos en el futiu-o. 

El depositante propone aqm un procedimiento y una instaladon que no utilizan addos ni adsorben- 
tes, por tanto con un rendimiento de recuperacion de aceite superior para produdr aceites de calidad 
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mejorada que cumplan las nuevas normas de calidad, es decir, aceites que pueden ser equivalentes a los 
obtenidos en refineria. 

Ademas, este procedimieuto simple, que uecesita un mmimo de operaciones, puede adaptaxse en las 
3 instalaciones existentes. 

Por otra parte, por el documento FR-A-2.414.549 se conoce el modo de tratar aceites usados so- 
metiendolos a las etapas sucesivas siguientes: deshidratacicn, extraccidn con disolvente, calentsoniento, 
destilaci6n en vaci'o para producir aceites ligero y pesado (residiio), calentamiento del re-siduo, extraccion 
10 con disolvente del residuo cfidentado para producir un aceite extrafdo, hidrotratamiento de los aceites 
ligero y extraido. 

El documento FR- A- 2. 35 3. 631 muestra asimismo el tratamiento de los aceites usados por deshidra- 
tacion, destilacion en vacio y extraxicion con disolvente de los aceites destilados, pero no se trata el residuo 
15 (fuel oil). 

Mas precisamente, la invencion tiene por objeto un procedimiento paxa la purificacion de la totalidad 
de un aceite usado que incluye las etapas de deshidratacion, de destilacion en vado, de extraccion con 
disolvente y de hidrotratamiento, procedimiento en el cual: 



20 



el aceite usado deshidratado se destila directamente en vacio para producir un residuo y al menos 
una fraccion de aceite destilado, 



• el residuo de destilacion en vacio se somete directamente a dicha extraccion, a fin de obtener un 
2g aceite Uamado clarificado y un residuo de extraccion, 

• la fraccion o fracciones de aceite destilado y el aceite clarificado se someten a un tratamiento de 
estabilizacion por hidrotratamiento. 



Se seguira mas facilmente la descripcion de la invencion a partir del esquema del procedimiento y de 
la instaJacion, Figura 1, 

La carga de aceite o aceites usados que se ha de tratax, de la que se han eliminado previamente 
partfculas en suspension por una filtraci6n, por ejemplo con tamiz, se introduce en la zona de deshidra- 
tax:i6n 2. 

Las tecnicas de deshidratacion son las utilizadas en casi todas las cadenas de regeneracion de aceites. 

Habitualmente, despues de haber precaJentado ventajosamente el aceite en un horno especialmente 
equipado, se efectiia una destilacion dulce del aceite bruto con objeto de eliminar el agua (generalmente 
de2a4%). 

Esta destilacion se realiza a la presion atmosferica o en ligero vacio paxa no deteriorar los productos. 
La temperatura de destila€i6n es inferior a 240^C, incluso inferior a 200^0, por ejemplo 120 a 180°C, o 
120-150°C. 

Se puede eliminair igualmente al menos una parte de la gasolina (1 a 2 %), de los disolventes, del glicol, 
ciertos derivados de aditivos. Estas fracciones ligeras eliminadas estan simbolizadas por L en la Figura 1 
y el agua por E. Estas fracciones L y el agua pueden evacuarse juntas o por separado. 

£1 aceite deshidratado HD asf obtenido se envfa directamente a una zona de destilacion en vacio 5, es 
decir, sin sufrir extrax^cion con disolvente tal como en la tunica anterior. 

Esta carga de aceite se pone a una temperatura elevada con objeto de hacerla su&ir un tratamiento 
termico apropiado de modo que el aceite no se craquee termicamente, sino que los aditivos dispersantes 
queden desestabihzados. " .- . _ _ 

Por destilacion en vacio se produce un residuo R y al menos ima fraccion de aceite destilado D (que 
puede asf denominarse destilado en vado). 
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La columna que se ha de destilar en vacio se regulara ventajosamente con vistas a obtener en cabeza 
una parte llamada gasoleo (GO), en trasiego lateral una o varias partes ilamadas destilados en vacfo y 
en fondo im residuo de destilad6n. Esta realizacion preferida se muestra en la Figura 1 con producri6n 
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de dos destilados en vaci'o. 

La parte gasoleo recogida en la cabeza de la columna es muy rica en cloro y contiene metales, princi- 
palmente silido. Su punto de ebullicion final esta comprendido entre 280 y 370**C. 

5 

Los destilados en vacio contienen muy pocos metales y cloro. 

La fraccion destilada podra ser, por ejemplo, una fraccion para husos (aceite ligero de viscosidad a 
40°C proxima a 20.10~® m^/s) y bases de aceite para motores tales como aceites SSU 100 a 600. 

10 

El residue en vacfo contiene la mayor parte de los metales y metaloides (del orden de 6.000-25.000 
ppm por ejemplo) presentes en el aceite y esencialmente poh'meros precipitados. Corresponde a un punto 
de ebullicion inicial de 450 a 500*^0. 

15 El residuo en vacfo obtenido se envia a ima zona de extraccion 9 donde es tratado con preferencia 
mediante un hidrocarburo parafmico que contiene 3 a 6 atomos de carbono o ima mezcla de varios de 
estos hidrocarburos en estado liquido, a fin de extraer el aceite clarificado del residuo. 

El tratamiento de extraccion por el hidrocarburo parafmico liquido ligero se efectua con preferencia 
20 entre 40° C y la temperatura cntica del hidrocarburo, a una presion suficiente para mantener este hi- 
drocarburo en estado liquido. Con el propano, por ejemplo, la temperatura preferida esta comprendida 
entre 45° C y la temperatura cn'tica del hidrocarburo. Se buscara obtener un gradiente de temperatura 
lo mayor posible en la zona de extraccion. Es por esta razon por lo que la temperatura de entrada sera 
poco elevada (inferior a 70*^0 y mejor inferior a 60°C). El gradiente de temperatura es preferentemente 
25 superior a 20°C y mejor de al menos 25*^0. La relacion voliunetrica hidrocarburo h'quido/aceite es de 2:1 
a 30:1, con preferencia 5:1 a 15:1. El propano es el hidrocarburo preferido. 

De manera general, el residuo debe enfriarse por tanto antes de introducirlo en la zona de extraccion. 
No se calienta nunca entre la destilacion en vacio y la extraccion, Entonces se dice que se envia "direc- 
30 tamente" a la extraccion. 

La puesta en contacto del residuo en vacio con el hidrocarburo parafmico ligero se realiza general- 
mente en continuo en ima columna (extractor) a partir de la cual se trasiega por una parte en la cabeza 
una mezcla de hidrocarburo parafinico y de aceite clarificado y por otra parte en el pie im residuo R' de 
35 extraccion que arrastra una parte de dicho hidrocarburo parafinico. 

De manera ventajosa, la cantidad de disolvente (hidrocarburo parafmico) inyectada en el extractor se 
divide en dos partes iguales o desiguales. Una cantidad sirve para diluir la carga y para regular la tempe- 
ratura de inyeccion de la mezcla, la otra parte, inyectada directamente en la columna, sirve para ajustar 
40 la temperatiira del fondo de la columna e igualmente para continuar extrayendo el aceite contenido en el 
residuo. 

Este procedimiento es muy eficaz debido a la disolucion selectiva del aceite en el hidrocarburo pa- 
rafmico y a la precipitacion de im residuo extremadamente concentrado en el fondo de la columna. Este 
45 tratamiento es muy satisfactorio en el piano de la calidad y del rendimiento del aceite viscoso recuperado 
(Bright Stock; viscosidad a lOO^C = 30 x 10"^ a 35 x 10^^ m^/s). 

El hidrocarburo parafinico ligero se separa del aceite clarificado HC y puede reciclarse entonces hacia 
la zona de extraccion. Por ejemplo, en \ma realizacion clasica en la que el disolvente se separa del aceite 
50 por vaporizacion de la mezcla de la cabeza de extractor se separa, por expansion y recalentamiento seguido 
de un arrastre a vapor, el hidrocarburo ligero del aceite clarificado. El hidrocarburo ligero es reciclado 
ventajosamente para una nueva extraccion despues del enfriamiento, compresion y condensacion. 

Segun otra realizacion el disolvente se recupera en condiciones super-criticas como se describe en la 
55 patente FR-2,598.717 cuya ensenanza esta incluida. En este caso la zona de extraccion funciona a ima 
presion supercn'tica mas elevada que en la primera reaUzacion (P = 35 6 40-70 bar en lugar de 30-40 bar). 
La sepaxacion de las fases se obtiene entonces por calentamiento, sin vaporizacion ni condensacion. El 
disolvente se recicla entonces a una presion super-critica. La ventaja de estas condiciones supercriticas 
es eliminar las operaciones de vaporizacion y de condensacion de los vapores necesarios en el caso de 
60 condiciones clasicas para recuperar el disolvente. 

La mezcla del pie del extractor contiene la parte residuo precipitado en el hidrocarburo ligero. Esta 
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mezcla tiene una viscosidad bastante debil a causa de la cantidad de hidrocarburo ligero que contiene. 
Una vez retirado el hidrocarburo ligero su manipulacion resulta muy delicada a causa de la elevada vis- 
cosidad. Para paliar este inconveniente el residuo de extraccidn que contiene el disolvente trasegado en el 
fondo del extractor puede mezclarse c^n uii reductor de viscosidad. El conjunto despues de la coqpansidn 
5 se recalienta y separa al vapor, por ejemplo. El hidrocarburo ligero se recicla en la columna de extraccion 
tras la compresi6n y condensaci6n. El residuo del que se ha eliminado completamente el disolvente puede 
aprovecharse en forma de combustible o mezclarse con asfaltos. 

La fraccion o fraccionas de aceite destilado y el aceite clarificado HC se envfan (solas o en mezcla) a 
10 una zona de hidrotratamiento 12 donde se tratan con hidrogeno en presencia de al menos un catalizador 
para terminar de purificarlas y de mejorar sus calidades para un mejor aprovechamiento. 

Este tratamiento permite obtener aceites lubricantes de acuerdo con las especificaciones sin tener que 
recurrir aJ tratamiento con la tierra y/o al tratamiento con el acido sulfurico. Estos aceites lubricantes 
15 tienen muy buena estabilidad termica y buena estabilidad a la luz. El catalizador o catalizadores de 
hidrotratamiento tienen una duraci6n de vida prolongada ya que los productos que ban sufrido las ope- 
rax:iones de pre-tratamiento estdn bien purificados. 

El catalizador es un catalizador de hidrotratamiento que contiene al menos un oxido o un sulfuro de 
20 menos un metal del grupo VI y/o de al menos un metal del grupo VIII tal como el molibdeno, el 
tungsteno, el mquel, el cobalto, un soporte, por ejemplo la alumina, la sOice alumina o una zeolita. 

Un cataUzador preferido es un catalizador a base de sulfiiros de mquel y de molibdeno soportados 
sobre alumina. 

25 

Las condiciones operativas del hidrotratamiento son las siguientes: 

- velocidad espacial: 0,1 a 10 volumenes de carga liquida por volumen de catalizador y por hora, 

- temperatura a la entrada en el reactor: entre 250 y 400°C, con preferencia entre 280 y 370°C, 

- presion en el reactor: de 5 a 150 bar, con preferencia de 15 a 100 bar, 

- ventajosamente reciclado H2 puro: de 100 a 2000 Nm"^/m^ de carga. 

35 Como se han podido obtener en tratamientos precedentes destilados en vacio y una parte "Brigth 
Sotck" procedente del aceite clarificado bien purificados (los metales residuales son inferiores a 5 y 20 
ppm respectivamente), el hidrotratamiento es de calidatd. 

Una destilaci6n final permite, si es necesario, ajustax los puntos de corte. 

40 

La parte gasoleo obtenida aJ final de la destilacion en vacfo puede hidrotratarse igualmente a fin de 
eliminar el cloro y reducir el contenido de azufre. Se pueden mezclar muy ventajosamente la parte gasoleo 
con las fraccioues ligeras L obtenidas en la deshidratacion por destilacion atmosferica. 

45 Este hidrotratamiento se efectua con preferencia con los catalizadores utilizados para el tratamiento 
del destilado o destilados en vaci'o y del aceite clarificado. Las calidades del gasoleo obtenidas aJ final de 
este hidrotratamiento permit en pasar con exito todas las especificaciones y permiten la incorporacion de 
esta parte al edmacenamiento de carburante, 

50 El tratamiento segun la presente invenci6n efectuado con el hidrotratamiento permite conservar im 
buen nivel de actividad del catalizador. 

Al final del hidrotratamiento (eventualmente acompanado de ima destilaicion de acabado) se obtiene, 
para cada una de las fracciones tratadas: 

55 

- el aceite o los aceites, a partir de la fracci6n (de las fracciones) de aceite destilado correspondientes, 

- el "Bright Sotck", a partir de la fracci6n de aceite clarificado, 

- la mezcla de gas, hidrocArburos ligeros, que contiene hidrogeno de purga, 

- eventualmente, una parte gasolina-gasoleo, a partir de la parte gas61eo y de las fracciones ligeras 
que contienen la gasolina. 



5 



ES 2 169 748 T3 



Las calidades de aceites obtenidos cumplen las especificaciones exigidas. Presentan estabilidades 
termicas y a la luz muy satisfactorias. 

Se observa una perdida de viscosidad muy debil con respecto a la carga de aceites usados y una baja 
alteracion del punto de flujo en determinados casos. 

El contenido de metales es inferior a 5 ppm y el contenido de doro inferior a 5 ppm y la mayor parte 
de las veces indetectable. 

El contenido de compuestos polinucleares aromaticos (PNA) es la mayor parte de las veces del orden 
del de los aceites de base obtenidos por hidrorrefinado (dd orden de 0,2 - 0,5% en peso), puede ser igual 
al de los aceites refinados con disolvente (por ejemplo furfurol) es decir, alrededor del 1,5% en peso. 

La invenddn tiene igualmente por objeto una instalacion para la puesta en practica del procedimiento 
descrito, que comprende: 

- una zona (2) de desludratacion provista de una canalizacion (1) de introduccion de la carga de axieite 
usado, de ima canalizacion (3) para la salida del agua y de una canalizacion (4) para la evacuacion 
del aceite deshidratado, 

- una canalizacion (4) que evacua de la zona (2) de deshidratacion el aceite deshidratado y lo conduce 
directamente a la zona (5) de destilacion en vado, 

- una zona (5) de destilacion en vacio en la que desemboca la canalizacion (4) y provista de al menos 
una canalizacion (7) para la evacuacion de la firaccion o fracciones de aceite destilado y de al menos 
una canalizacion (8) para la evacua<:i6n del residuo en vado, 

- una zona (12) de hidrotratamiento provista de al menos ima canalizacion (7, 10, 13) para la intro- 
duccion de la parte que se ha de tratar, de al menos una canaliza^on para la evacuacion de la parte 
tratada (16, 17), de al menos una canalizacion (14) para condudr el hidrogeno y de al menos una 
canalizacion (15) para la saJida de los gases, 

- una zona de extraccion (9) provista de una canalizacion (18) para la introduccion del disolvente, de 
una canalizadon (8) para conducir directamente el residuo de la zona (5) de destiladon en vacio a la 
zona (9), de una canalizacion (11) para la evacuadon del residuo de extraccion y de una canalizadon 
(10) para la salida del aceite clarificado. 

Ventajosamente, la instalacion comprende como zona (2) una destiladon atmosferica o en vado ligero 
con separacion de la fraccion o fracciones ligeras L que contienen la gasolina por mia canalizadon (13). 
Ventajosamente comprende tambien una canalizad6n (6) para la evacuacion de la parte gasoleo de la 
zona (5) de destilacion en vacio. 

Las fracdones gasoleo, aceite destilado, aceite clarificado pueden trataxse directamente en hidrotrata- 
miento en la zona (12) (representaci6n de la Figura 1), quedando entendido que se tratan por separado. 
Ventajosamente se almacenaran por separado y se trataxan por hornada. 

El hidrogeno se introduce en la zona (12) de hidrotratamiento directamente en el reactor (tal como 
en la Figura 1), pero puede introdudrse con la carga que se ha de tratar. La invencion incluye esta 
posibilidad. 

Sobre la canalizacion (8) de evacuacion del residuo en vado, se dispone ventajosamente un cambiador 
de caJor paxa enfriar el residuo. 

Tras la extraccion, es decir al nivel de la zona (9), se dispone ventajosamente un medio para la sepa- 
racion del disolvente del aceite clarificado. Este medio es con preferencia un medio de vaporizacion. Se 
compone ventajosamente de al menos xm descompresor, un medio de calentamiento y un dispositivo de 
arrastre al vapor (separador). 

El disolvente recuperado pasa entonces con preferencia a un cambiador de caJor, im compresor y im 
condensador antes de ser reciclado para la extraccion por una canalizacion adecuada que ime dicho medio 
de separa^on y la zona (9) de extracdon. 

En otro modo de realizadon se dispone a nivel de la zona (9) en condiciones supercrfticas, im medio 
de calentamiento que permite separar el disolvente y una canalizadon para recidar el disolvente hacia la 
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zona (9). 

Diistramos la presente invencion tomando como ejemplo un aceite que ha sido deshidratado, cuyo 
andlisis es el siguiente: 
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Caracteristicas 


Aceite deshidratado 


Densidad a 15°C 




0,892 


Color ASTM D1500 




8 -f 


Punto de flujo 




- 18 


Viscosidad a 40° C 


cSt 


102,11 


Viscosidad a 100'' C 


cSt 


11,7 


fndice de viscosidad 




102 


Nitrogeno total 


ppm 


587 


Azufre 


% en peso 


0,63 


Cloro 


ppm 


280 


Carbono conradson 


% en peso 


1,56 


Cenizas sulfatadas 


% en peso 


0,9 


Fosforo 


ppm 


530 


Punto de inf)ainaci6n vaso abierto 


°C 


230 


Indice de neutraJizacidn 


mg KOH/g 


0,92 


MetaJes (total) 


ppm 


3.445 


Ba 


ppm 


10 


Ca 


ppm 


1.114 


Mg 


ppm 


324 


B 


ppm 


16 


Zn 


ppm 




P 


ppm 


603 


Fe 


ppm 


110 


Cr 


ppm 


5 


Al 


ppm 


20 


Cu 


ppm 


18 


Sn 


ppm 


1 


Pb 


ppm 


319 


V 


ppm 


1 


Mo 


ppm 


3 


Si 


ppm 


31 


Na 


ppm 


129 


Ni 


ppm 


1 


Ti 


ppm 


1 



* La viscosidad se expresa en eSt (centistocke) y 1 cSt = 10 ^ m^/s. 



50 El agua retirada en la destilacion atmosferica representa el 4 % en peso de la caxga y de la fraccion 
ligera L 2,4% en peso. 

El aceite deshidratado (93,6% de la carga) se envi'a a la uuidad de destilacion en vacio: en el ejemplo 
elegido hemos agrupado los dos destilados de los trasiegos latersdes. Los destilados 1 + 2 corresponden 
- 55- -a-puntos de ebullicion comprendidos entre-280°G-y-565**C.- Los destilados -1— f -2-se-envfan a la unidad- 
de hidrotratamiento, el residuo en vacfo se envia a la unidad de clarificacion con disolvente (zona (9) de 
extracdon). El an^isis de los productos derivados de la destilacion en vacfo es en nuestro ejemplo el 
siguiente: 

60 



7 



ES 2 169 748 T3 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



Caxacteristicas 




Parte 
DSV (14-2) 


Parte 
RSV 


Masa volmnetrica 15° C 




0,8768 


0,9302 


Color ASTM D1500 




8 


Negro 


Punto de flujo 




- 9 


- 15 


Viscosidad a 40°C 


est 


49,39 


959,5 


Viscosidad a 100°C 


est 


7,12 


55,96 


Indice de viscosidad 




101 


111 


Nitrogen© total 


ppm 


180 


1.535 


Azuire 


% en peso 


0,47 


1,00 


Cloro 


ppm 


45 


830 


r osioro 


ppm 


15 


1740 


Carbono conradson 


% en peso 


0,08 


5 


Punto de inflamaci6n vaso abierto 


°e 


231 


283 


Cenizas sulfatadas 


or 

% en peso 


0,005 


3 


Sedimentos 


ppm 


0,05 


0,6 


Indice de neutraliza^on 








Acido total 


mg KOH/g 


0,14 




Acido fuerte 


mg KOH/g 


0 




Base 


mg KOH/g 


0,24 




Metales (total) 


ppm 


^ 11 


11.444 


Ba 


ppm 


< 1 


30 


Ca 


ppm 


< 1 


3.711 


Mg 


ppm 


< 1 


1.077 


B 


ppm 


< 1 


51 


Zn 


ppm 


< 1 


2.462 


P 


ppm 


6 


1.995 


Fe 


ppm 


< 1 


365 


Cr 


ppm 


< 1 


15 


A1 


ppm 


< 1 


64 


Cu 


ppm 


< 1 


49 


Sn 


ppm 


< 1 


22 


Pb 


ppm 


< 1 


1060 


V 


ppm 


< 1 


2 


Mo 


ppm 


< 1 


7 


Si 


ppm 


3 


95 


Na 


ppm 


2 


425 


Ni 


ppm 


< 1 


2 


Ti 


ppm 


< 1 


2 



45 



50 



55 



* 1 cSt = 10-« m2/s-. 

La parte del fondo (residue en vacfo) obtenida durante la destilacion en vacfo se ejivfa a la unidad de 
extraccion con disolvente. 

Las condiciones operatives aplicadas durante esta operacion son las siguientes: 

Relacion total disolvente aceite: 8/1 

Hidrocarburo ligeror propano 

Temperatura cabeza de extractor: 85®C 

Temperatura pie de extractor: 55^C 

Presi6n: 39 bar 



60 



Tras esta extraccion, el hidrocarburo ligero se separa del residue por vaporizacion. El residuo obtenido 
se "fonde" (mezclado con el aceite deshidratado o con im hidrocarburo reductor de viscosidad) y puede 
utilizarse como combustible o utilizarse como aglutinante en los asfaltos de carretera. 

El aceite clarificado se separa del hidrocarburo ligero por vaporizaxdon para dar la parte Bright Stock 
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5 



10 



15 



25 



30 







R5V 


B.S. 
clarificado 
en C3 


^/f AQA vrilnmpfT*ipa 1 .S^Cj 




0,9302 


0,895 


Color ASTM D1500 




Negro 


8 H- 






- 15 


. 9 




cSt 


959,5 


377 


Viscosidad a 100°C 


cSt 


55,96 


25,40 


Viscosidad a 150°C 


cSt 






Indice de viscosidad 




111 


89 


Nitrogeno total 


ppm 


1.535 


375 


Azufre 


% en peso 


1,00 


0,786 


Cloro 


ppm 


830 


20 


Fosforo 


ppm 


1.740 


15 


CeLrbono conradson 


% en peso 


5 


0,60 


Punto de inflamacion vaso abierto 


°C 


283 


332 


Cenizas sulfatadas 


% en peso 


3 


< 0,005 


Sedimentos 


ppm 


0,6 


< 0,05 


Indice de neutralizacion 








Acido total 


mff KOH/ff 




0,3 


Acido fuerte 


mg jvwn/ g 






Base 


mo- \CC\V\ la 

mg ivv-iJi/g 






^etales (total) 


ppm 


11.444 


w 19 


oa 


ppm 






oa 


ppm 


^ 71 1 

0« I 1.1. 




Mg 


ppm 


1 n77 




£> 


ppm 




1 
X 


£jXi 


ppm 




1 


P 


ppm 




< 1 


Jre 


ppm 


365 


< 1 


Cr 


ppm 


15 


< 1 


Al 


ppm 


64 


< 1 


Cu 


ppm 


59 


< 1 


Sn 


ppm 


22 


6 


Pb 


ppm 


1.060 


< 1 


V 


ppm 


2 


< 1 


Mo 


ppm 


7 


< 1 


Si 


ppm 


95 


7 


Na 


ppm 


425 


3 


Ni 


ppm 


2 


< 1 


Ti 


ppm 


2 


< 1 



* 1 cSt = 10-^ m^/s; 

La mezcla de ios destilados en vacio 1 + 2 y el aceite (Bright Stock) se envian respectivamente (por 
separado) a la unidad de hidrotratamiento sobre un catalizador que contiene sulfuro de nfquel, sulfuro 
de molibdeno y un soporte alumina. 

Las condiciones operativas son las siguientes: 

Temperatura: 300/280°C 

Presionpaxcisll de hidnSgeno" "50"bar 

Tiempo de estancia: 1 hora 

Reciclado de hidr6geno: 380 Nm^/m^ de cstrga 

Las calidades de los productos obtenidos al final de este hidrotratamiento se compaxan con las de 
cargas respectivas en la tabla siguiente: 
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C aracterist icas 


ir^arie uov 
(1 + 2) 


j^arte uov 
. (1 + 2) 
hidrogenada 


Parte 
B.S. 


Parte B.S. 
hidrogenada 


5 


Masa volumetrica 15**C 


0,o7uo 


0j872 


0,895 


0,893 




Color ASTM D1500 


Q 

o - 


1 - 




2,5 




Punto de flujo 




n 

- y 


- o 


- 9 


- 0 


10 


Viscosidad a 40° C 


cSt 


At\ on 


47,39 


377 


373,48 


Viscosidad a 100°C 


cSt 






OK An 
ZO,4U 


oe 1 n 
ZOjlU 




Indice de viscosidad 


101 


104 


89 


88 


15 


Nitrogeno total 


ppm 


180 


65 


375 


217 


Azufire 


% en peso 


0,47 


0,182 


0,786 


0,443 




Cloro 


ppm 


45 


0 


20 


0 




Fosforo 


ppm 


15 


0 


15 


0 


20 


Carbono conradson 


% en peso 


0,08 


0,014 


0,60 


0,39 




Punto de inflamacion °C 
vaso abierto 


231 


220 


332 


309 


25 


Indice de neutralizaci6n 












Acido (total) KOH/g 


mg 


n 14. 










Acido fuerte KOH/g 


mg 


0,0 


0,0 


0,0 


0,0 


30 


Base KOH/g 


mg 


0,24 


0,13 


0,55 


0,36 




Policfclicos axomaticos 


% en peso 




< 0,5 




< 0,5 




Metales (totaJ) 


ppm 


11 


1 


19 


1 


35 


Ba 


ppm 


0 


0 


0 


0 




Ca 


ppm 


0 


0 


1 


0 




Mg 


ppm 


0 


0 


0 


0 


40 


B 


ppm 


0 


0 


1 


0 


Zn 


ppm 


0 


0 


1 


0 




P 


ppm 


6 


0 


0 


0 




Fe 


ppm 


0 


0 


0 


0 


45 


Cr 


ppm 


0 


0 


0 


0 




Al 


ppm 


0 


0 


0 


0 




Cu 


ppm 


0 


0 


0 


0 


50 


Sn 


ppm 


0 


0 


6 


0 




Pb 


ppm 


0 


0 


0 


0 




V 


ppm 


0 


0 


0 


0 


55 


Mo 


ppm 


0 


0 


0 


0 




Si 


ppm 


3 


0 


7 


1 




Na 


ppm 


2 


1 


3 


0 


60 


Ni 


ppm 


0 


0 


0 


0 


Ti 


ppm 


0 


0 


0 


0 



* 1 cSt = 10-6 m^/s; 
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Los productos obtenidos aJ final del hidrotrataaniento se caracterizan por una disminucion del conte- 
nido de aromaticos pesados, una disminucion import ante del contenido de azufre y por una eliminacidn 
total del cloro y de los metales. £1 mdice de viscosidad de estas bases de aceites se mantiene o mejora, 
la estabilidad en presencia de calor o de luz es muy buena. 

La unidad de extracci6n esta por tanto muy bien adaptada para tratar la parte residuo en vacio y 
ademas necesita una inversion dividida por tres en comparacion con la inversidn de una instaladon de 
clarificax:i6n del aceite total despu^ de deshidratacion, puesto que la capacidad de la unidad se reduce a 
una tercera parte aproximadamente de la necesitada en la tecnica anterior. 

Se ha podido observar que una extraccion del aceite despues de deshidratacion no permite obtener 
vma calidad de aceite tan buena: los metales contenidos en el aceite clarificado estan en cantidad superior 
a 300 ppm. 

15 Se puede anticipar entonces que la extraccion es tanto mejor cuando el medio tratado esta concentrado 

en metales y en moleculas pesadas. 

Las moleculas que contienen los metales (las impurezas) precipitan facilmente en el medio disolvente, 
la concentracion elevada en metales (aditivos degradados) permite tener micelas insolubles que van a ir 
20 aumentando a la medida de su tiempo de estancia en la columna y por diferencia de densidad ca«r al 
fondo del extractor. 

La presente invencion, que ha puesto de manifiesto y explotado este efecto, permite aprovechar al 
maximo todos los productos contenidos en el aceite usado recogido. El rendimiento en productos apro- 
25 vechables es pr6ximo al 99% en comparacion con la cantidad de hidrocarbiuro contenida en el aceite 
recogido. No hay productos liquidos o solidos que incinerar como es el caso en todos los demas procedi- 
mientos. £1 residuo que sale de la extracci6n es aprovechable por sf mismo. 

30 



35 



40 



45 



50 
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REIVINDICACIONES 

1. Procedimiento para la purificacion de la totalidad de un aceite usado que incluye las etapas de 
deshidratacion, de destilacion en vacfo, de extraccion con disolvente y de hidrotratamiento, procedimiento 
caracterizado porque: 

• el a<;eite usado deshidratado se destila directamente en vacio para producir im residuo y al menos 
una fraccion de aceite destilado, 

• el residuo de destilacion en vacio se somete directamente a dicha extraccion, a fin de obtener un 
aceite llamado clarificado y un residuo de extraccion, 

• la fraccion o fracciones de aceite destilado y el aceite clarificado se someten a un tratamiento de 
estabilizacion por hidrotratajniento. 

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque los aceites usados se deshidratan 
por destilacion atmosferica a una temperatura inferior a 240° C. 

3. Procedimiento segun ima de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el residuo de 
destilacion en vacio presenta un punto de ebullicion inicisd comprendido entre 450 y 500° C. 

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la destilacion 
en vacio produce una parte Uamada gasoleo de punto de ebullicion final comprendido entre 280 y 370°C. 

5. Procedimiento segiin una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la extraccion 
se efectua mediante al menos un hidrocarburo parafinico que contiene 3 a 6 atomos de carbono a ima tem- 
peratura comprendida entre 40° C y la temperatura cntica del hidrocarburo, bajo una presion suficiente 
para mantener el hidrocarburo en est ado liquido y con una relacion volumetrica hidrocarburo/aceite de 
2:1 y 30:1. 

6. Procedimiento segiin una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la extraccion 
se efectua con propano. 

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la fraccion 
obtenida de la extraccion que contiene el aceite clarificado que contiene igualmente disolvente se somete 
a ima vaporizacion a fin de separar el disolvente que se recicla en extraccion. 

8. Procedimiento segun ima de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque el disolvente se separa 
del aceite clarificado en condiciones supercriticas y se recicla en extraccion a una presion supercntica. 

9. Procedimiento segun ima de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el residuo de 
extraccion se mezcla con un reductor de viscosidad. 

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la parte o 

partes gasoleo se somete igualmente a un hidrotratamiento. 

11. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el hidrotra- 
tamiento tiene lugar bajo hidrogeno, en presencia de un catalizador que tiene im soporte y contiene al 
menos un oxido o un sulfuro de al menos un metal del grupo VI y/o de al menos un metal del grupo 
VIII, a una temperatura de 250-400** C, una presion de 5-150 bar, una velocidad espacial de 0,1-10 h . 

12. Instalacion para la puesta en practica del procedimiento segiin una de las reivindicaciones 1 a 11, 
que comprende: 

• una zona (2) de deshidratacion provista de una canalizacion (1) de introduccion de la carga de aceite 
usado, de una canalizacion (3) para la salida del agua y de una canalizacion (4) para la evacuacion 
del aceite deshidratado, 

• ima zona (5) de destilacion en vacio en la que desemboca la canalizaci6n (4) y provista de al menos 
una canalizacion (7) para la evacuacion de la fraccion o fi*acciones de aceite destilado y de al menos 
una canalizacion (8) para la evacuacion del residuo en vacfo, 

• ima zona (12) de hidrotratamiento provista de al menos una canalizacion (7, 10, 13) para la intro- 
duccion de la parte que se ha de tratar, de al menos una canalizacion para la evacuacion de la parte 
tratada (16, 17), de aJ menos una canalizacion (14) para conducir el hidrogeno y de al menos ima 
canalizacion (15) para la salida de los gases, 
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• una zona (9) de extraccion con disolvente, 
estando caracterizada dicha instalacion porque: 

• una canalizacion (4) evacua de la zona (2) de deshidratacidn el aceite deshidratado y lo conduce 
5 directamente a la zona (5) de destiladon en vacfo, 

• la zona de extraccion (9) esta provista de una canalizacion (18) paxa la introducd6n del disolvente, 
de una cainalizacion (8) para conducir directamente el residuo de la zona (5) de destilsLci6n en 
vaci'o a la zona f9), de una canalizacidn (11) para la evacuacion del residuo de extracci6n y de una 

0 canalizacion (10) paxa la salida del aceite clarificado. 

13. Instalacion segiin la reivindicacion 12, caracterizada porque la zona 2 de deshidratacion por 
destilaci6n esta provista de una canalizacidn (13) para la salida de la fraccidn ligera que contiene la 
gasolina y porque una canalizaci6n (6) evacua de la zona (5) de destilacion en vacio la pajte gasoleo. 

14. Instalacion segun una de las reivindicaciones 12 6 13, caracterizada porque, al nivel de la zona 
(9), se dispone uii medio para la separaciou del disolvente del aceite clarificado y una canalizacion de 
reciclado del disolvente une dicho medio de separacion y la zona (9) de extraccion. 
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NOTA INFORMATIVA: Conforme a la reserva del art. 167.2 del Convenio de Patentes Europeas (CPE) 

y a la Disposicion IVansitoria del RD 2424/1986, de 10 de octubre, relative a la 

aplicacion. del_Convenio_de . Patente_Europjea, Jas..palLentes„eurppjBas^ que_designen_a 

Espana y solicitadas antes del 7-10-1992, no producirdn ningun efecto en Espana en 
la medida en que confieran proteccion a productos qufmicos y farmaceuticos como 
tales. 

60 Esta informacion no prejuzga que la patente este o no inclmda en la mencionada 

reserva. 
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